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Использована полиметакрилатная матрица для предварительного концентрирования фта- 
латов при последующем газохроматографическом анализе. Определены оптимальные условия 
твердофазной экстракции диэтилфталата, дибутилфталата и диоктилфталата из водных ра­
створов. Проведен анализ минеральной воды в пластиковых бутылках на содержание указанных 
веществ с предварительной концентрацией предложенным методом.
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Эфиры фталевой кислоты, такие как диэтил - 
фталат (ДЭФ), дибутилфталат (ДБФ) и диоктилф- 
талат (ДОФ) широко используются в процессах 
полимеризации. Их появление в пищевых продук­
тах и напитках обусловлено вымыванием из пла­
стиковых упаковок и служит предметом анали­
тического контроля [1]. Определение этих ве­
ществ прямым газохроматографическим анали­
зом невозможно без предварительного концент­
рирования [2]. В настоящее время концентриро­
вание фталатов проводится жидкостной экстрак­
цией с использованием гексана или диэтилового 
эфира [3] или суперкритической флюидной эк­
стракцией диоксидом углерода [4]. Эти методы 
дорогостоящие или требуют применения летучих 
токсичных экстрагентов. Кроме того, использу­
ют концентрирование через мембрану, в этом слу­
чае трансфер вещества обеспечен путем созда­
ния разности давлений с обеих сторон полимер­
ной мембраны [5]. Однако мембранное концент­
рирование мало эффективно для веществ с низ­
ким давлением паров. Оптимальным способом 
предварительного концентрирования для фтала­
тов может стать групповая и селективная сорб­
ция на гидрофобной поверхности, например, по- 
лисилоксановых трубках малого размера [6].
В настоящей работе представлены результа­
ты по концентрированию фталатов на поверхно­
сти гидрофобной полиметакрилатной матрицы 
(ПМ) с последующей десорбцией и газохроматог­
рафическим определением.
Экспериментальная часть
В работе использованы диоктилфталат, дибу- 
тилфталат и диэтилфталат производства DEZA 
(Чехословакия) и бидистиллированная вода. По­
лиметакрилат получали в виде тонких пластин 
[7] и применяли в виде блоков 5x2x1 мм. Перед 
использованием блоки были восьмикратно про­
мыты изопропанолом и высушены при понижен­
ном давлении в течение 24 часов.
Работа проведена на газовом хроматографе 
Shimadzu GC-9A (Киото, Япония) с капиллярной 
колонкой 25 м X  0,25 мм и фазой SE-30 толщиной 
30 мкм. Условия хроматографирования соответ­
ствуют данным [8]. Температура детектора и ин­
жектора составляла 300 °С. Эксперимент прове­
ден при программировании температуры: 70 °С в 
течение 1 мин, нагревание со скоростью 5 °С/мин 
до 300 °С и работа в изотермическом режиме при 
300 °С в течение 10 минут.
Рабочие растворы фталатов были приготовле­
ны перед экспериментом методом последователь­
ного разбавления и содержали по 100 ppm каж­
дого анализируемого вещества. Перед концент­
рированием аликвоту 100 мл рабочего раствора 
помещали в ультразвуковую ванну на 5 мин. За­
тем в раствор помещали 1-8 г блоков ПМ и 
встряхивали в шейкере 1 -4 часа при температуре 
25°С. После сорбции блоки ПМ промывали в кол­
бе с 10 мл изопропанола. Десорбция происходила 
в течение 30 мин при встряхивании при темпе­
ратуре 25°С. Экстракт веществ, смытых с поверх­
ности ПМ блоков, упаривали до 0,5 мл. В дальней­
шем образцы экстракта объемом 0,2 мкл исполь­
зовали для газохроматографического анализа. 
Стандартная хроматограмма приведена на рис. 1.
з
Рис.1. Хроматограмма экстракта модельного раствора, 
содержащего по 100 ppb ДЭФ (1), ДБФ (2) и ДОФ (3). Пик 4 
соответствует неидентифицированному веществу в 
бидистиллированной воде.
Результаты и обсуждения
Для определения оптимальных условий кон­
центрирования фталатов из водных растворов на 
ПМ блоки изучены зависимости полноты сорб­
ции от времени и массы сорбционного материа­
ла. График зависимости полноты сорбции от вре­
мени приведен на рис. 2.
Время, ч
Рис.2. Концентрация растворов ДЭФ (1), ДБФ (2) и ДОФ (3) 
с сорбцией на ПМ блоки массой З г и  раствора сравнения (4) 
при 25 °С
Концентрация раствора фталатов при твердо­
фазной сорбции уменьшается с течением време­
ни. Наибольшее снижение наблюдается в на­
чальный момент. Сорбционное равновесие дос­
тигается за 20 мин для ДБФ и за 1,5 ч для ДЭФ.
На рис. 3 показана зависимость полноты сор­
бции от массы введенных в раствор ПМ блоков. 
При использовании 2 г сорбента достигнуто 75 % 
сорбции ДЭФ и 90 % сорбции ДБФ. Результат по­
казывает, что при введении блоков ПМ в раствор, 
фталаты могут быть практически полностью сор­
бированы на гидрофобной поверхности.
Рис.З. Зависимость величины сорбции из 100 мл раствора 
100 ppm ДЭФ, ДБФ и ДОФ от массы ПМ блоков. Время 
сорбции 3 ч, температура 25 °С.
Также изучена возможность очистки воды от 
фталатов с помощью блоков ПМ. Д ля этого исполь­
зовали модельные растворы с концентрацией 
веществ по 100 ppb, длительное время экстрак-
ции и увеличенную массу сорбента. Пики ДБФ и 
ДОФ было невозможно определить после 3-х ча­
сов сорбции с 5 г блоков ПМ. Для ДЭФ после сорб­
ции в этих же условиях наблюдали остаточную 
концентрацию порядка 5 ppb (95% извлечения).
Таблица
Содержание ДОФ и ДБФ в образцах минеральной воды
(таблица). Для сравнения использована жидко­
стная экстракция гексаном. Расхождение при оп­
ределении ДОФ с использованием различных ме­
тодов экстракции рассчитывали по формуле:
а  = -'ПЫ
(Слм + C ^ c J  / 2
100%.
Altmuhltaler
Образец
Стандарт, ЮОррЬ
Krumbach
Muhringer
Serena
СПрф. ppb
99,69
0,34
0,61
0,31
0,45
С ДБФ* Р Р в
0,15
0
а
0,7
4,5
3,1
3,6
2,1
Метод твердофазной экстракции фталатов 
на поверхности блоков ПМ применен для пред­
варительного концентрирования ДБФ и ДОФ 
из минеральной воды в пластиковой упаковке. 
Проведен анализ 4-х сортов минеральной воды
Различия при определении фталатов в мине­
ральной воде при пробоподготовке твердофазной 
экстракцией на блоках ПМ и жидкостной экст­
ракцией гексаном незначительные, что позволя­
ет рекомендовать блоки ПМ как химически безо­
пасный материал для концентрирования.
Таким образом, новый гидрофобный мате­
риал может быть эффективно использован для 
твердофазной экстракции в пробоподготовке при 
определении фталатов в напитках и воде. Сорб­
ция более 95% достигается после 3-х часов экст­
ракции 4-мя г блоков ПМ из 100 мл анализируе­
мого раствора.
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SOLID PHASE EXTRACTION OF PHTALATES BY POLYMETACRYLATE MATRIX FROM WATER 
SOLUTION
M.A.Gavrilenko, N.A.Gavrilenko
We report the extraction of phtalates from aqueous solutions by a sorption method using hydrophobic 
polymetacrylate matrix for gas chromatographic determination. To determine the optimal solid phase 
extraction conditions of diethylphtalate, dibutylphtalate and dioctylphtalate from aqueous solution was 
investigation using polymetacrylate matrix. Analysis of mineral waters in PET bottles carried out for 
determination these substances after preconcentration by described method._____________________
